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2 (1 13? 5) T=2. W (wheie n is the waterbonded in the crystal phase), and the ratio a/b is pref. at least 3 . 
^^SSS^^S^ i^etSnded in the' Systa, phase), and the ratio a/b is pref. at .east 3. 

Detergenu'and cleansing "^"J*^ and cleansing contpsns. based on 

USE - (I) are used as ^^^^^^^to si.ica.es or zeolite-type or a phosphate, together wtth 

EP-209840 B Synthetic, fmely divtd^e^ sed imen. vo.ume (Vsytotal volume (V) 

silicate and a distinctly reduced swelling power Vs/V m aqueous^ f ^' 0 " ,0e ™^ sus ~nsion in 9 parts by weight water/1 part by weight layer 

standing for the water bound in the crystal phase. (41pp) smectic-like crystal phase which is 
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Wasch- und Reinigungsmitteln 

c^nthetische feinteilige. wasserunlosliche Schichtsilika- 
,p mit smectitShnlicher Kristallphase. jedoch erhohten Ge- 

t^SSSSS^^ Suspension mi, der 
Oxidsummenforme! 

Mg O • aM 2 0 • bAl : 0 3 • cSi0 2 • nH 2 0 

■ M^r Natrium gegebenenfalls zusammen mit Lithium 
W ° r !T m Anfbe sTeht daB das Molverhaltnis IMa/Li wemg- 
SlK b M e;" 9 g t b undtrin weiterhin a. b, c und n ]ewei, eine 
ZahlindenBereichen 
a -0,05bis0,4; 
b -Obis 0,3; 
c- 1.2 bis 2,0; 

be'deVten u'nd dabei n fur das in der Kris.a.lphese gebur.de- 
neWassersteht. 
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Patentanspruche 

1 Svnthetische, feinteilige, wasserunidsliche Schichtsilikate mit smectitahnlicher KristaUphase, jedoch er- 
hohtcn Gchalten an gebundenem Alkali und Silikat und einem im Vergleich zu rcincn Schichtsihkaten 
dieses Ty ps deutlich verringertem Quellvermogen in waBriger Suspension mit der Oxidsummenformel 

MgO . aM 2 0 • 6AI2O3 • cSI0 2 • /7H 2 0 

worin M fur Natrium, gegebenenfalls zusammen mit Lithium mit der MaBgabe stent daB das Molverhaltnis 
Na/U wenigstens 2 betragt und worin weiterhin a, b t cund n jeweils eine Zahl in den Bereichen 

a - 0,05 bis 0,4; 
b « Obis 0,3; 
c = 1,2 bis 2,0; 
n - 03 bis 3,0 

bedeutenunddabei7?ftirdasmderICristallphascgebundeneWasserstehL 

2. Synthetische Schichtsilikate nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet daB die Parameter a, 6 und cm 
den folgcnden Bereichen liegen: 
20 a « 0,15 bis 0,30; 

» Obis 0,10; 
c - U bis 1,5 

wobei vorzugsweise das Verhftltnis aJb gleich oder grdBer 3 1st 

3 Svnthetische Schichtsilikate nach AnsprQchen 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB ae nach Suspension 
in Wasser (16° dH, Raumtemperatur) ein Quellvermogen - bestimmt als Quotient des Sedirnentvoluniens 
(V) I Gesamtvolumen ( V) nach vorheriger Behandlung mit uberschussiger Sodalosung, sor^altogern Wa- 
schen und 20 Stunden nach Aufschlammung in 9 Gewichtsteilen Wasser / ein Gewichtsteil Schichtsihkat - 
von VJ VkJeineralsO,6,insbesonderekleineralsO,4besitzea , 

4 Svnthetische SchichtsiUkate nach Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB sie mischkristallin 
auSdet sind und dabei strukturbestimmende saponit- und/oder hectontahnhche Knstallphasen aufwei- 
sen welcheinunregelmaBigerAnordnungmitkristamnemAlkalipolysiUkatdurchsem 
5. s'ynthetische Schichtsilikate nach Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Mischknstallsyste- 
mederStrukturformel 
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[Na x+y (Mg 3 -^iJ(Su_,Al y )O 10 (OH) 2 ]m|>fa 2 Si J O 2x+1 ]nH 2 0 
entsprechen, worin gilt 



40 v 



x =0-0.3 bevorzugt: 0 - 0.1 

. 0 - 0.5 0 - 0.4 



x + y=0.1- 0.5 0.2- 0.4 

z-1-22 1 -14 

m =0.1-0.5 0.1-0.3 

n -0 - 8 2-6 



6. Synthetische Schichtsilikate nach Anspruchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB sie uberschtlssiges, 
nicht in die Kristallstruktur eingebundenes Alkali, insbesondere Natriumhydroxid oder Soda, enthaiten 
und/oder in inniger Abmischung mit insbesondere wasserloslichen Salzen, vorzugsweise Alkalisulfaten 
und/oder -carbonaten vorliegen. 

7. Verfahren zur Herstellung von synthetischen feinteiligen Schichtsilikaten mit smectitahnlicher KristaU- 
phase nach Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB man wasserlosliches Natriumsilikat mit 
Oxiden, Hydroxiden oder wasserloslichen Salzen von Magnesium sowie Aluminium und/oder Lithium in 
den Molverhaltnissen des herzustellenden rnischkristallinen Schichtsilikats in waBriger Losung beziehungs- 
weise Aufschlammung bei 150 bis 250°C unter Eigendruck fur 1 bis 20 Stunden der hydrotherrnalen 

55 Umsetzung unterwirf t. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB man mit AlkalitiberschuB arbeitet und dabei 
insbesondere Natriumhydroxid und/oder Soda als OberschuBalkali einsetzt 

9. Verfahren nach Anspruchen 7 und 8, dadurch gekennzeichnet, daB man unter intensivem RQhren der 
Reaktionsraischung arbeitet 

60 10 Verfahren nach Anspruchen 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB man bei Temperaturen von 170 bis 

200 o C insbesondere im Bereich von 170 bis 190°C und bei einer Verfahrensdauer von 2 bis 8 Stunden, 
vorzugsweise von 4 bis 6 Stunden arbeitet 

11. Verfahren nach Anspruchen 7 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB man zur Herstellung eines wasserar- 
men Reaktionsproduktes, das als ganzes ohne Abtrennung der Mutterlauge der Weiterverarbeitung zuge- 
b <3 fuhrt werden kann, mit Wassermengen im Bereich von 50 bis 100 Mol H 2 0, bezogen auf die wasserfreie 

OxidFormel 

MgO • SM2O • MI2O3 • CSIO2 
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™, dm in. Anspruch I angegeban.,, MMups "2^"SSSS5tt mil smec.itstalicter Kltslall- 
M Abtrennen der Mutterlauge 

fichen Anteilen befreit ist, f . nteiu „ r wasse runl6slicher Schichtsilikate nach Anspruch 13 dadurch 
5 Verwendung synthetischcr f emteiliger, T^Sa trieren oder Zentrif ugieren abgetrennt wird. 
gekennTeichnet, daB die M-i^^^jS^^ nach Anspruch 13 dadurch 
fe. y^^SStSS^^^ * 1— - ohne Abtrennen der Mutter.auge der 

MgO • aMjO • MW>j • tSIOz 

S^ystOT! da(0r, =n,hal.«nd * der P-i«*- »«!/o<tor Sakmdlr."«ch. 
J! Wasch. md Rainigujiesro.tlal rarh A J7™f^K 5 <W'*,^ 

R,,iWerTvstems dafiir, enthaltend Phosphatbuilder m ^°~ U °" B sie als Co -Builder wenigstens anteil- 
E.sc,^— 

21 Htlsrogene anorganischa Boald^K<»lwu»oM> wr sy™ G „,„ fctak , Mino1 , j^daeta- 

scho, Ataposilikiien ™JJ*W s S i £ miachkrisnlline Agglomcr." voakwn. die 



10 



15 



20 



30 



35 



40 



45 



30 



Beschreibung 



waQriger Suspension ausze.chnen^D.e ^^J^JSSJ^ Bestandteile von Wasch- und Reinigungs- 

ah 4ms^^ 
SdeenthaltendeTextilwaschmittel. 



bO 



Zum Stand derTechnik 



Der Ersatz der Phosphatbui.der - 
enSenden Wasch- und ^^^^^j^SSS^lM NaA als vollwertiger Ersatz 
Praxis hat sich insbesondere benutzte CTP Sc *? n 

far das noch vor ^J^^ 1 ^SZ^JSiktt synthetischer, kristalliner, nicht quellender Alu 
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umsilikaten von der Art Bentonit, Montrnorillonit, Hectorit oder Saponit vorgeschlagen worden.So schildert die 
DF-AS 25 27 388 pumpfahige, in ihrcr Stabilitat verbesserte, waBrige Suspensionen von beispielsweise Zeolith 
A, die als dispergierend wirkendcn Bestandtcil stark quellfahigc Schichtsilikate mit Smectitstruktur der zuvor 
genannten Art enthalten. 

Zahlreiche Vorschlage in Literatur und Praxis beschaftigen sich mit dem teilweisen oder vollstandigen Ersatz 
des aus okologischen Grunden unerwunschten STP-Builders in Textilwaschraitteln durch Systeme auf Basis 
synthetischer, kristalliner, nichtquellender Zcolithc, insbcsondere auf Basis von Zeolith NaA. Es hat sich dabei 
die Praxis herausgebildet, zusammen mit dem unldslichen kristaliinen Zeolith als Hauptbuilderbestandteil soge- 
nannte Co-Bilder in geringen Mengen mitzuvcrwenden. Diese Co-Builder sind in der Regel losiiche JComponen- 
tea die befahigt sind, Calcium und/oder Magnesiumionen komplex zu binden, aus festen Verschmutzungen auf 
der Wasche entsprechende Erdalkaliionen herauszubrechen und damit sowohl die Primar- als auch die Sekun- 
darwaschkraft gegentlber den co-builderfreien Waschmittelgemischen deutlich zu verbessern. Als Primarwasch- 
kraft wird dabei insbesondere das AusmaB der Aufhellung durch eh> oder mehrmaliges Waschen von ange- 
schmutzten Testmaterialien unter Standardbedingungen verstanden. Die Sekundarwaschkraft bezieht sich u. a. 
auf das AusmaB der Vergrauung und der Inkrustation an der Textilfaser nach wiederholter Wasche unter 
Standardbedingungen, beispielsweise nach 25 oder nach 50 Waschvorgangen mit dem jeweils ausgewahlten 

Fiir STP-freie Waschmittel auf Basis synthetischer Tenside und Zeolith A als Hauptbuilderbestandteil hat sich 
heute z. B die Verwendung von Nitrilotriessigsauresalzen (NTA) und/oder Poiyphosphonsauresalzen, wie ent- 
sprechende Salze der Hydroxyethandiphosphonsaure (HEDP), als Co-Builder-Bestandteil eingeburgerL Zwar 
werden diese Co-Builder aufgrund ihrer hohen Wirksamkeit nur in geringen Mengen im Waschmittel mitver- 
wendet - in der Regel wenige Prozent - gieichwohl erscheint es heute im Licht erhohter dkologischer 
Anforderungen und insbesondere im Sinne des Gewasserschutzes wiinschenswert, auch noch diese geringen 
Anteile zugunsten anderer Komponenten vergleichbarer Wirkung vollstandig oder wenigstens teilweise zu 
ersetzen In Praxis und Literatur bekannte Co-Builder dieser Art sind beispielsweise organischemakromolekula- 
re, Carboxyl- und/oder Hydroxylgruppen aufweisende Polymerverbindungen, wie sie ebenfalls beispielsweise 
bereitsinderDE-AS25 27 388beschriebensind. 

Die Mitverwendung von stark quellfahigen, feinteiligen Schichtsilikaten in Waschmitteln ist seit vielen Janr- 
zehnten bekannt NatOrliche und/oder synthetische kristalline Smectite mit stark quellfehiger Schichtstruktur 
sind in verschiedenstem Zusammenhang als Bestandteil von Textilwaschmitteln vorgeschlagen worden- N atflrli- 
cher Bentonit beispielsweise ist als Waschmittel bzw. Waschmittelersatz immer wieder vorgeschlagen worden. 
Entsprechende synthetische oder halbsynthetische, wasserunlosliche, feinteilige Schichtsilikate mit Smectitstruk- 
tur und insbesondere entsprechende Hectorite, Saponite und Montmorillonite sind heute bekannte Handelspro- 
dukte fflr zahlreiche Anwendungsgebiete. m a 

Stets spielt hier die hohe Quellfahigkeit eine entscheidende Rolle, die auf die Fahigkeit der hier betroffenen 
Klasse von Schichtsilikaten zuruckgeht, Wasser und/oder organische, kationische Verbindungen unter Aufwei- 
tune der Schichtabstande in das Kristallgitter einlagern zu kbnnen. Die Verwendung solcher Matenalien im 
Zusammenhang mit Textilwaschmitteln geht insbesondere auf zwei Ansatze zuruck: Es ist bekannt, daB sich 
auellfahiee Schichtsilikate und insbesondere Montrnorillonit, Hectorit und Saponit in der Natnumform auf 
Textilfasern in dtinner Schicht ablagern und damit die Weichheit und den Griff des gewaschenen Textils 
beeinflussen Auf diese Weise ist versucht worden, Waschen und Weichmachen von Textilien in einem Vorgang 
zu verbinden. Diese an sich altbekannte Moglichkeit wird in jungerer Zeit beispielsweise wieder aufgegrif fen im 
RahmenderLchrederDE-PS23 34 899. 

Der bekannten Mitverwendung von stark quellenden Tonen mit smectitartiger Schichtstruktur, insbesondere 
Bentonit zusammen mit feinkristallinen synthetischen Zeolithen als Builder in Waschmitteln auf Basis von 
synthetischen Tensiden, liegt nach neueren Vorschlagen eine andere Uberlegung zu Grunde: die kristaliinen 
Alumosilikate sollen in der Waschflotte in kiirzester Zeit zur Suspension der gewunschten feinsten Primarteil- 
chen zerfallen Wenn bei der Herstellung der Waschmittel und/oder Waschmittel-Builderkomponenten Bedin- 
euneen eincesetzt worden sind, die zur Zusammenballung der feinen Zeolithteilchen zu nur schwer aufsprengba- 
ren Agglomeraten fuhren, dann fuhrt die innige Einmischung der stark quellfahigen SmectiMone in em solches 
Zeolithmaterial zur erwunschten Sprengwirkung in der Waschmittelflotte und damit zum raschen Zerfall der 
unloslichen Anteile des Waschmittelgemisches in die angestrebte feinstteilige Form. 

Die Aufgabe der Erfindung 

Die Aufgabe der Erfindung knupft an das geschilderte Bediirfnis an, moglichst umweltneutrale Bestandteile 
fur Buildersysteme zum vollstandigen oder teilweisen Ersatz von STP auf Basis von unloslichen feinstteiligen 
synthetischen kristaliinen Zeolithmaterialien und insbesondere auf Basis von Zeolith NaA zu entwickeln, die die 
Mitverwendung bisher eingesetzter Co-Builder - insbesondere NTA und/oder Polyphosphonsauresalz - 
wenigstens weitgehend uberfliissig machen, wobei gieichwohl eine gute Primar- und/oder Sekundarwaschkraft 
des Waschmittelgemisches im Sinne der heutigen hohen Anforderungen gesichert sein solL 

Die Lehre der Erfindung 

Die erfindungsgemaBe Lehre geht von der uberraschenden Feststellung aus, daB bestimmte Schichtsilikatver- 
bindungen mit smectitahnlicher Gitterstruktur - die jedoch mit der Struktur der bekannten vergleichbaren 
Schichtsilikate des Srnectittyps nicht identisch ist - besonders geeignet sind, die technische Losung der erfin- 
dungsgema&en Aufgabe zu ermoglichen. Oberraschenderweise sind es gerade die im folgenden geschilderten 
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Schichtsilikate mit stnectitartiger KristaUstruktur, jedoch einem vergleichsweise deutlich verringerten Quellver- 
mc-gen in Wasser, die zur Losung der gesteUten Aufgabe f iihren. 

Gegenstand der Erfindung 

r « P n« an d der Erfindung sind dementsprechende in einer ersten Ausfuhrungsform synthetische, feinteilige, 
^Sc-She Schichtsilikate mit smectitahnlicher Kristallphase, jedoch erhohten Gehalten ... gebundenem 

33 S C , und einem im Vergleich zu re.nen Schichtsilikaten dieses Typs deutlich reduaerten Quellver- 

mdgen in waBriger Suspension mit der Oxidsummenformel 

MgO • aMzO • b\h0 3 • cSiOj • nH 2 0 

worin M for Natrium oder fur Mischungen von Natrium und Uthium mit der MaBgabe steht, daB das Molver- 
Suis vo« ?NatnuT? Uthium wenigstens 2 betragt und worin weiterhin die Parameter a, b, cund n ,ewe.ls eine 
Zahl in den folgenden Bereichen bedeuten 

a - 0,05 bis 0,4 
b - 0bis0,3 
c » 1,2 bis 2,0 
n - 0,3bis3,0 

Dabei steht in dieser Oxidsummenformel der Wassergehalt nHfi fur das in der KristaUphase gebundene 

W r ^enstand der Erfindung ist in weiteren im nachfolgenden geschilderten Ausmhrongsformen das Verf ahren 
711 ?H^rs^ neuen synthetischen Schichtsilikate mit smectitfthnhcher Kr.st<Ulphase, 

zur Hersteuung acr iuw .,,,„-_, Alkali ulK i silikat und deutlich reduziertem Quellvermogen in 

jedoch erhohten ^ten a„ g^^^^ a , s 

SSE£^^ und Phosphatfrde Wasch-uod Reuugungs- 

SSS KySeSscher Tenside beziehungsweise als Co-Builder zusammen m.t fe.nte.hgen knstalhnen 
SihenunTinsbesondereZeolithNaAminsbesonde WlW HdHlr.f« 
Nachfolge^erden zunachst die neuen wasserunlSslichen und nur beschrankt quellfahigen Schichtsdikate 

beschrieben. 

Die neuen wasseninl6slichen Schichtsilikate mit deuuich reduziertem Quellverm6gen in Wasser 

niP n^uen erfindungsgemaBen synthetischen. wasserunloslichen, feinstteUigen Tonmineralien sind als Schicht- 
mSl rSSSSTi- Strukturmerkmale glimmerartiger Schichtsilikate <f^*!!*>~™ 
plhiLnunB bezttglich der Verkniipfung benachbarter Schichten. Eine Strukturformel wie s.e gewohnhch fur 
^nmlSlinfdeE 

^sSlrun^dTenS werden in der Literatur ausfuhrlich beschrieben, beispjelsweise von 

G W Sdtey und G Brown in "Crystal Structures of Clay Minerals and the.r X-Ray Wenuncanon Mmer »L 
Soc, Londol f(1980), S. 305 ff. Danach besitzen Smectite vier charakter.st.sche Reflexe. die m folgenden Berei- 
chen der Gitterabstande dliegen: 

9,6-15,5 AQe nach HzO-Gehalt) 
4,45-4,66 A 
2^5-2,60 A 
1,49-154 A 

An. den Ronteenbeugungsdiagrammen der erfindungsgemaBen Schichtsilikate geht hervor, daB diese mit den 
toeSeni!2^verlandt sind So liegen beispielsweise die Maxima der Reflexe des erfindungsgemaBen 

S t?S£he» 

KAri!pn Smertite Saponit beziehungsweise Hectorit Es ist anzunehmen. daB die erfindungsgemaBen 
SESSJ f32 dS glimmerar^e Verbindungen dieser Art typischen Schichtverband Baueinbe.ten 
vSemTeSirten ^atriumsilikaten enthalten. Der SchluB liegt nahe. daB es sich h.erbei urn N.mum^olysil.ka- 
te insbeSSr um solche mit Schichtstruktur handelt, d h. urn sogenann* Namum-Phyllosrfikate. Verbindun- 
gen dieser Art smd in der Literatur beschrieben, vergleiche R. K. 1LER The Chemistry of Sd.ca" 158-160, J. 

^Solche nXS^ Schichtstruktur komraen in der Natur vor, sie lassen sich .be. ; auch synthetisch 

Eewinnen D rSynthesebedingungen fur solche Natriumpolysilikate und Smect.te sind ahnl.ch. D.e Knstall^a- 
firSer erSdungsgemaBen Schichtsilikate kann vermutlich auf Grund von Struktur- und Synthese-Aspekten 
arMtechkristallbiWung verstanden werden, bei der Natriumpolysilikat in Smecut e.ngelagert wn-d Aus den 
Ron^eXeuCTngsdiagrammen ist zu entnehmen, daB eine solche Einlagerung n.cht regelmSBig erfolgt sondern 
m d^rKrislamlai zu Fehlordnungen fuhrt Eine kristallographische Charaktensierung durch Gitterkonstanten, 
die eine Elementarzelle beschreiben, ist somit nicht moglich. 
Die Zusammensetzung der synthetischen Schichtsilikate der Erfindung laBt s.ch durch die berets z.Uerte 
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oxidische Summenformel 

MgO aM 2 0 • M1 2 0 3 ■ cSiQh ■ /?H 2 0 

3 ausdrucken, in der die Parameter a, b, c und n eine Zahl in den weiter oben angegebenen breitesten Bereichen 
darstellen und M Natrium oder ein Gemisch von Natrium und Lithium mit iiberwiegendem Natriumgehalt ist In 
einer bevorzugten Ausfuhrungsform bedeuten die Parameter a, b und cjeweils eine Zahl innerhalbder folgen- 
den Bereiche 

ic a - 0,15 bis 0,30 
b ~ 0bis0,10 
c - 13bisl^ 

Es ist weiterhin bevorzugt, daB das Verhaltnis von alb gleich oder groBer als 3 und insbesondere gleich oder 
15 eroBer als 4 ist. Als besonders interessant hat sich beispielsweise ein synthetisches Schichtsiiikat mil deutlich 
reduziertem Queilvermogen erwiesen, das - ohne Berucksichtigung seines gebundenen Wassers - durch die 
oxidische Summenformel MgO • 0,25 NazO ■ 0,05 AlzOa - 1,42 • Si0 2 gekennzeichnet ist Die Rontgenstruktur- 
analysc laBt saponitartige Anteile erkennea In seiner Zusammensetzung weicht dieses erfindungsgernaBe 
Produkt jedoch deutlich von Saponit ab. Fur diesen wird bekanntlich in der Li teratur (Kirk-Othmer 1979, Vol. 6, 
20 198)dieFormeI 

Mg3.ooCAlo.33 ( Nao.33 ) Si 3 . 67 ] O 10 (OH) 2 

angegeben. Bezogen auf die zuvor genannte oxidische Formel errechnen sich daraus fur die relativen Molzahlen 
2 j die folgenden Werte, die in der nachfolgenden Zusammenstellung mit dem hier diskutierten speziellen Beispiel 
fur die erftndungsgemaflen Schichtsilikate verglichen sind: 

Saponit erfindungsgemaBes Produkt 
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50 



30 a 0.055 0.25 

b 0.055 0.05 

c 1.22 1.42 

35 Als synthetische Smectite ira Sinne der Erfindung kommen auf Grund der gewahlten chemischen Zusammen- 
setzung saponit- und hectoritahnliche Phasen in Frage. Das Mischkristallsystem sollte demnach mit der Struk- 
turformel 

[Na, 4 ,(Mg 3 - x Li x )(Si 4 ^l ; )O 10 (OH) 2 ] m[Na 2 Si r 0 2?+l ] «H 2 0 

zu beschreiben sein, wobie der erste Formeheil den Smectit und der zweite das Natriumpolysilikat charakteri- 
siert Beide Komponenten biklen eine Phase, in der der Smectit strukturbestimmend ist 
Die Variablen konnen dabei folgende Zahlenwerte annehmen: 

x =0-03 bevorzugt: 0 - 0.1 

y =0-0.5 0-0.4 

x+y=0.1- 0.5 0-2- 0.4 

t =1 -22 1 -14 

m =0.1-0.5 0.1-0.3 

n =0 - 8 2-6 

Die von den reinen Smectiten deutlich abweichende Zusammensetzung der erf indungsgemaBen synthetischen 
Schichtsilikate und die damit in Zusammenhang stehende Fehlordnung im Kristallverbund fuhrt zu Anderungen 
in einer Reihe von fiir SchichtsiUkate an sich typischen Eigenschaften, insbesondere bezuglich der Quellf ahigkeit 

55 und damit den Gejbildungseigenschaften, abcr auch im Austauschvermogen. 

Die erfindungsgemaBen Schichtsilikate zeichnen sich durch vergleichsweise hohe Alkahoxidgehalte aus. Diese 
Gehalte sind jedoch - im sauber gewaschencn Material - nicht durch freies Alkali bedingt Sie lassen sich 
durch weiteres Auswaschen mit Wasser nicht reduzieren. Die Natriurnionen sind nur zum Teil gegen andere 
lonen austauschbar. Zur Bestimmung des Austauschvermogens, vergleiche beispielsweise die von Grimshaw m 

b0 The Chemistry and Physics of Clays" 264-265, E. Benn Ltd., London (1971) beschriebenen Methoden. In den fur 
die Verwendung in Wasch- und Reinigungsmitteln besonders geeigneten synthetischen Schichtsilikaten im 
erfindungsgemaBen Sinne werden gegebenenfalls weniger als die Halfte der insgesamt vorhandenen Natriurnio- 
nen gegen Ammoniumionen ausgetauscht Die Austauschkapazitat dieser Schichtsilikate der Erfindung hegt 
damit unter der von natiiriichen Saponiten und anderen Smectiten, wenn auch durchaus noch ein an sich 

65 beachtliches Austauschvermogen festzustellen ist u 

Bedeutungsvoller sind fur die Definition der erfindungsgemaBen Schichtsilikate die Veranderungen in den 
Gelbildungseigenschaften. Durch die Mischkristallbildung wird gegenuber den naturlichen und synthetischen 
Smectiten (Bentonit, Hectorit, Saponit) ein anderes Eigenschaftsbild erzeugt Die erfindungsgemaBen Schichtsi- 
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febpid R«= «»n •»^? | £SS^SSSS ,«£k» tad, den Einbau der NMA« 
SS^KSS-l-r SS d "£S£?S£ A S«TK' M«S », mind, to -=W*»d 



ausschaltet 

Sedimentationstest 



x , • richer werden 90 ml Leitungswasser mit 16° dH vorgelegt und unter kraftigem Ruhren 10 g 

mKXS : Ml * KSSTn Jb 20 h Iw dor <*»*». „ .„ d em MMta V. und 

Gesamtvolumen Vermittelt 

Gerate: 

* M wW to Sd * d " i "*" ,or emu,tr Ml "° , " ,ch 

a) wic folgt vorbehandelt: .n*i ftn i««*ein Wasser unter Ruhren 15 min lang dispergiert Die 

! ?!Z^Z££Z£S2*S^Z Fd^dicfc-nd rtd Ibd I2PC 2 So^n tag ,«■»*. 

ben, durchgeffihrt 



10 



15 



20 



Beurteilung: 



v /v nach 20 Stunden 



j O stabiles Gel 

1.0-0.8 instabiles Gel 

0 6-0 8 Sedimentbildung 

< 0 6 ' starke Sedimentbildung 

V, «= Sedimentvolumen (schichtsilikat-haltig) 
V = Gesamtvolumen 



so 



40 



45 



r a ca^maBen Schichtsiiikate sind unter anderem dadurch gekennzeichnet, daB sie ein beschranktes 
Dieerfmduagsgen^Ben Scnm bestirnmt als Quotient des Sedimentvolumens 

T5er Q SS^Se sind Wer.e fUr die jeweils ermittehen Quoticnte n VjVm «-*■*« und 
synthe^ten Slehungsweise modifizierten naturlichen Smecthen m.t entsprcchenden Werten fur Produkte 
derErfindungzusammengestellt. 6 o 
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Sedimentationsverhalten von Schichtsilikatsuspensionen 



SchicbtsUikat Vorb ehandlung V,/ V (nach 20 h) 
natiirliche Smectite: 

Aktiv-Bentonit B 1 - L0 ° 

Ca-Bentonit 1 - 042 

Ca-Bentonit l c 1.00 

Dis-Thbc-Extra 2 - 100 

synthetische Smectite: 

UponiteRD 1 - J-g 

Hectorit, Na 2 S0 4 -haltig - u -'-f 

Hectorit, b 1.00 

erfindungsgemaBes Produkt 5, NajSCVhaltig - 0-20 

erfindungsgemaBes Produkt 5 b °- 25 

erfindungsgemaBes Produkt 5 4 - 0.23 

erfindungsgemaBes Produkt 8 4 - 0.27 

erfindungsgemaBes Produkt 18* - °.39 



' Handelsprodukt der Fa. Erbsloh, Geisenheim/Rh. 
1 Handelsprodukt der Fa. Schwegmann, Bonn 
' Handelsprodukt der Fa. Lapone lnd.. England 
' elektrolyifrei gewaschen 

In den Rahmen der Erfindung fallen nicht nur die von Fremdsalzen und AlkaliuberschuB befreiten Schichtsili- 
kate der zuvor gegebenen Definition. Fur wichtige Ausfuhrungsformen der Erfindung kann es im Gegentetl 
bevorzugt sein, daB die synthetischen, mischkristallinen, feinteiligen Materialien uberschussiges Alkali, das nicht 
in die Kristallstruktur eingebunden ist, enthalten und/oder in inniger Abmischung mit insbesondere wasserldsh- 
chen Salzen vorliegen. Oberschussiges Alkali kann insbesondere Natriumhydroxid sein. Die gegebenenfalls tn 
Abmischung vorliegenden wasserloslichen Satze sind bevorzugt aus dem Herstellungsverfahren der neuen 
Schichtsilikate entstanden und dadurch zugegen Hierbei kann es sich insbesondere urn Alkabsulfate und/oder 
Alkalicarbonbate handeln. Vorteile. die sich fur den Einsatz solcher Stoffgemische ergeben, werden un nachfol- 
genden noch geschildert 

Die Herstellung der erfindungsgemSBen Schichtsilikate 

Die Synthese von Schichtsilikaten, insbesondere von Hectoriten, ist in der Literatur vielfach beschrieben 
worden (H Strese und U. Hoffmann, Z.AnorgAUg.Chem. 247 (1941) 65-95; W.I. Grandqutt und S5. Pollack in 
X°ays and cS Minerals" Nad. Acad ScL, NatL Res. Council PubL 8 (1960) 150-169; DE-AS 6 67 502) Zur 
Herstellunit der erfindungsgemaBen synthetischen, feinteiligen, wasserunlbslichen Schichttukate m«t smecttt- 
Shnlicher Kristallphase werden Natriumsilikatlosungen zusammen mit Oxiden, Hydroxiden und/oder wasserlos- 
ichen Salzen von Magnesium sowie Aluminium und/oder Lithium in den MolverhSltnissen des zu sjmthetisie- 
renden mischkristallinen Schichtsilikats in waflriger Losung bzw. Aufschlammung einer hydrothennalen Be- 
handlung unterworfen. Vorzugsweise wird dabei in Gegenwart eines Alkaliuberechusses gearbeitet und insbe- 
Sdere Natronlauge und/oder Soda als OberschuBalkali eingesetzt. Vor der hydrothermalen Bebandlung w.rd 
unter starkem Rubren ein Vorgemisch aus den einzelnen Komponenten hergesteUt Dieses kann in einem 
seoaraten Ansatzbehalter oder direkt im Autoklaven erfolgen. Es hat sich als vorteilhaft erwiesen, erne waBnge 
MaenesiumsalzlSsung, zum Beispiel eine Magnesiumsulfat-. chlorid oder- hydroxidlosung, vorzulegen und in 
diese eine Wasserglaslosung, in der das Molverhaltnis Si0 2 : NajO zwischen etwa 2^«« V Jj*. 
eteurthrea Zuletlt werden Natronlauge und/oder Soda sowie Natnumalutmnat - und/oder UthiumsalzR- 
sZ SSetzt Die Lithium- und Aluminiumsalzldsungen konnen auch in fester Form zum Be.sp.el als L.th.um- 
hydroxil Uthiumcarbonat und HydrargiUit zugegeben werden. Es bildet s.ch e.ne femteuige Suspension deren 
Vhkositf t mit steigendem Feststoffgehalt zunimmt Die nachfolgende hydrothennale Umsefcungdes Reaktions- 
Remischt erfolgt im Autoklaven unter Ruhren bei 150- 250'C, vorzugswe se be. 17O-20(fC,be« euiem der 
ReSnltemperatur entsprechendem Gleichgewichtsdampfdruck Die Reaktionszeit l.egt zrochen 1 und 20 
sSSSu Sweise zwischen 2 und 8 Stunden. Reaktionstemperaturen zwischen 170 und WC nut Reak- 
tionszeiten zwischen 4 und 6 Stunden werden beim hydrothermalen ProzeB besonders bevoragt 

Gelbildung, Quellfahigkeit und Kationenaustauschvermogen der erfinduiigsgemaBen Sctachteilikate werden 
neben den KjisTallisationsbedingungen im wesentlichen durch den Ansatz ^^^f^^SS^S 
Ukate konnen bei Si0 2 /MgO-Molverhaltnissen von U bis 2,0 hergesteUt werden. Mit zunehraendem SiOa/MgO- 
VerhaS ist der Na^O-Gehalt zu erhohen, urn eine gute Kristallisation zu gf^hrleisten. Bevorzugt werden 
Schichuilikate mit Molverhaltnissenim Ansatz von SiOj/MgO - l,4bis l,7und Na 2 0/MgO - Ubis 1,4. 

Das oritimale Na 2 0/MgO-Verhaltnis wird durch Variation der Natronlaugezugabe und Kontrolle des pH- 
Wertes ermittelt Nach der Reaktion soil der pH-Wert in der Mutterlauge wenigstens 12 betragen _un d vorzug s- 
weise zwischen 12.5 und 13.0 liegen. Die Kristallisation wird somit stets bei NajO-UberschuB durchgef uhrt Bei 
Si0 2 /MeO-Verhaltnissen gr6Ber 1.4 und NajO/MgO-Verhaltnissen grdBer 13 bleibt ein gennger Anted an 
Silikat in der Mutterlauge gelost Dieser Anteil kann etwa 3 bis 6% des eingesetzten S,1,k » t «.^8«"'f? | f n a J 
d e gebildeten Schichtsilikate gegenuber dem Ansatz ein urn diesen Anted verringertes SiCVMgO-Verhaltnis 
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besitzen. ict vom Aluminiumoxid- und Lithiumoxidgehalt abhangig: je groBer dcren 

Das Kationenaustauschvermogen ist vom ^' u ™"™" 6 Das A i 2 03/MgO-Molverhaltnis im Ansatz 
GehaUimSchichts«.kat .stum so gr6Ber, ^ ™2Tin d i Bildung von Sodalith and Zeolithen, 

Stein st6ren geringe Anteile dieser >^<^ fo |gende M6glichkeiten: 

FQr die Aufberctung der " find wW ohne Abtrennung getrocknet Das 

gffif Ame e f anlSiche. Natriumsiiikat und f^^^^ worden ist, 

der Anteilanwasserl6 S lichenBe5tandte»lenger^ Zent rifugieren wird der Ruckstand griindlich 

} Die nach a), b) oder d) aufbereiteten Rhtan-^ gS!S£3S. £»S£ geeigU da der vor- 
telrohstoff in Wasch- und Re «™'^ 

handene Alkaligehalt andere alkahsche Komponen e £ d^^'^I^scWch^aikaU in der Waschflotte 
sulfatgehalt vorteilhaft auf die D u B P er 8' erfah ' g ^ e1 ^ a ls Waschalkali in das Wasch- 

auswirict Die wahrend der in Waschmitteln 

Formel 

MgO • aM 2 0 • Ml 2 Cb • cSi0 2 

„ori„ M Natrium Oder *. tt££Eg^S£+5$Si 
Abtrennung nach c). 

Die Verwendung der erfindungsgemaBen Schichuilikate 

Die neuen mischkristailinen Schicht.iUka.e sind ^^^^^ 
waschverhalten als auch ^^^^^^^^^n. Besonders geeignet 
St - Basis von Zeo,ithen, insbesondere auf 

SiglTw^ 

m 6gen auch das Mund eineS re^erteVphosphatgehalt , B. zwi- 

schen etwa 20 und etwa oew.™ 6 . versc hi e dcnart gster Weise erfolgen: 

Der Einsatz der erfindungsgemaBen SchKn ; sl,lkat « * a a ^ befreiten Reaktionsprodukte der 

Die isolierten und durch Waschen ^ZT^^^^S^^^^ **** der 
hydrothermalen Reakt.on konnen als *^^^^^^° der Erfln dung nicht einmal wunschens- 
P^dukte ist aber nicht notwendig, "^^^^SSS. "hdtencn Fikerkuchen des Produktes 
W ert. So ist es moghch die einfach d ^ ™«^ n °™ .f KomSnten in das Waschmittelgemisch einzuset- 
aus dem hydrothermalen ^^^i^^^^r^ der Verfahrensstufe der hydrcther- 
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nate sein, die durch geeignete Wahl der Ausgangskomponenten fur die Herstellung der erfindungsgemaBen 
Schichtsilikate als Reaktionsnebenprodukte anfallcn. So kann beispiciswcise Natriumsulfat und/oder Natrium- 
carbonat in inniger Abmischung mil den unlosiichen Schichtsilikaten vorliegen. In einer wichtigen Ausfiihrungs- 
form der Erfindung empfiehll sich der unmittelbare Einsatz dieses Stoffgemisches. Hierdurch'wird die Dispergie- 
rung der unlosiichen Reaktionsbestandteile in der Waschflotte letztlich betrachtlich erleichtert 

Die erfindungsgemaOen Schichtsilikate mit deutlich verringertem Quellvermogen sind in Wasch- und Reini- 
gungsmitteln, insbesondere in Textilwaschmittela vorzugsweise in Mengen von etwa 5 bis etwa 20Gew.% - 
bezogen auf das Waschmittel-Gesamtgewicht - enthalten. 

Die Builderbestandteile, die zusammen mit den erfindungsgemaOen Schichtsilikaten in Wasch- und Retni- 
gungsraitteln enthalten sein konnen, werden im folgenden nSher beschrieben: 

Als organische und anorganische Buildersubstanzen eignen sich schwachsauer, neutral oder alkalisch reagie- 
rende Salze, insbesondere Alkalisalze, die in der Lage sind, Calciumionen auszufallen oder komplex zu binden. 
Von den anorganischen Salzen sind die wasserloslichen Alkalimeta- oder Alkali- Polyphosphate, insbesondere 
das Pentanatriumtriphosphat, neben den Alkaliortho- und Alkalipyrophosphaten von besonderer Bedcutung. 
Diese Phosphate konnen ganz oder teilweise durch organische Komplexbildner fur Calciumionen ersetzt wer- 
den. Dazu gehoren Verbindungen vom Typ der Aminopolycarbonsauren wie zurn Beispiel Nitrilotriessigsaure 
(NTA), Ethylendiarnintetraessigsaure, Diethylentriaminpentaessigsaure sowie hohere Homologe. Geeignete 
phosphorhaltige organische Komplexbildner sind die wasserloslichen Salze der Alkanpolyphosphonsauren, 
Amino- und Hydroxyalkanpolyphosphonsauren und Phosphonopolycarbonsauren wie zurn Beispiel Methandi- 
phosphonsaure, Dimethylaminomethan- 1,1 -diphosphonsaure, Aminotrimethylentriphosphonsaure, 1 -Hydroxy- 
ethan- 1,1 -diphosphonsaure, 1 - Phosphonoethan- 1 ,2-dicarbonsaure, 2-Phosphonobutan- 1 A4-tricarbonsau re. 

Unter den organischen Geriistsubstanzen sind die Stickstoff- und Phosphor-freien, mit Calciumionen Kom- 
plexsalze bildenden Polycarbonsauren, wozu auch Carboxylgruppen enthaJtende Polymerisate zahlen, von 
besonderer Bedeutung. Geeignet sind zurn Beispiel Zitronensaure, Weinsaure, Benzolhexacarbonsaure und 
Tetrahydrofurantetracarbonsaure. Auch Ethergruppen enthaltende Polycarbonsauren sind geeignet wie 
2,2'*Oxydibernsteinsaure sowie mit Glykolsaure teilweise oder vollstandig veretherte mehrwertige Alkohole 
oder Hydroxycarbonsauren, zurn Beispiel Biscarboxymethylethylenglykol, Carboxymethyloxybernsteinsaure, 
Carboxymethyltartronsaure und carboxymethylierte bzw. oxydierte Polysaccharide. Weiterhin eignen sich poly- 
mere Carbonsauren mit einem Molekulargewicht zwischen 350 und etwa 1 500 000 m Form wasserlSslicher 
Salze Besonders bevorzugte polymere Polycarboxylate haben ein Molekulargewicht im Bereich von 5O0 bis 
175 000 und insbesondere im Bereich von 10 000 bis 100 000. Zu diesen Verbindungen gehdren beispielsweise 
Polyacrylsaure, Poly-a-Hydroxyacrylsaure, Polymaleinsaure sowie die Copolymerisate der entsprechenden mo- 
nomeren Carbonsauren untereinander oder mit ethylenisch ungesattigten Verbindungen wie Vinylmethylether. 
Geeignet sind weiterhin die wasserloslichen Salze der Polyglyoxylsaure. Als wasserunlosliche anorganische 
Geriistsubstanzen eignen sich die in der DE-OS 24 12 837 als Phosphatsubstitute fur Wasch- und Reinigungsmit- 
tel naher beschriebenen feinteiligen, synthetischen, gebundenes Wasser enthaltenen Natriumalumosilikate vom 
Zeolith-A-Typ. 

Die kauonen-austauschenden Natriumalumosilikate kommen in der ublichen hydratisierten, feinknstalhnen 
Form zurn Einsatz, daB heiBt, sie weisen praktisch keine Teilchen groBer als 30 u.m auf und bestehen vorzugswei- 
se zu wenigstens 80% aus Teilchen einer GroQe kleiner als 10 um Ihr Calciumbindevermogen das nach den 
Angaben der DE-OS 24 12 837 bestimmt wird, liegt im Bereich von 100 bis 200 mg CaO/g. Geeignet ist 
insbesondere der Zeolith NaA, ferner auch der Zeolith NaX und Mischungen aus NaA und NaX. 

Geeignete anorganische, nicht komplexbildende Salze sind die - auch als "Waschalkalien" bezeichneten — 
Alkalisalze der Bicarbonate, Carbonate, Borate, Sulfate und Silikate. Von den Alkalisilikaten sind die Natriumsi- 
likate, in denen das VerhSltnis Na 2 0 : SiCb zwischen 1 : 1 und 1 : 3,5 liegt, besonders bevorzugt. 

Weitere Geriistsubstanzen, die wegen ihrer hydrotropen Eigenschaften meist in flussigen Mitteln eingesetzt 
werdea sind die Salze der nichtkapilaraktiven 2 bis 9 Kohlenstoffatome enthaltenden Sulfonsauren, Carbonsau- 
ren und Sulfocarbonsauren. beispielsweise die Alkalisalze der Alkan-, Benzol-, Toluol-, Xylol- oder Cumolsulf on- 
sauren der Sulfobenzoesaurea Sulfophthalsaure, Sulfoessigsaure, Sulfobernsteinsaure sowie die Salze der 
Essigsaure oder der Milchsaure. Als Losungsvermittler sind auch Acetamid und Harnstoffe geeignet 

Tenside,die als weitere essentielle Komponente in Wasch- und Reinigungsmitteln enthahen sind, besitzen im 
Molekul wenigstens einen hydrophoben organischen Rest und eine wasserloslich machende anionische, zwitter- 
ionische oder nichtionische Gruppe. Bei dem hydrophoben Rest handelt es sich meist um einen aliphatischen 
Kohlenwasserstoffrest mit 8-26, vorzugsweise 10-22 und insbesondere 12— 18 C-Atomen oder um einen 
alkylaromatischen Rest mit 6—18, vorzugsweise 8— 16 aliphatischen C-Atomen. 

Als anionische Tenside sind z. B. Seifen aus naturlichen oder synthetischen, vorzugsweise gesittigten Fettsau- 
ren, gegebenenfalls auch aus Harz- oder Naphthensauren brauchbar. Geeignete synthetische anionische Tenside 
sind solche vom Typ der Sulfonate, Sulfonate und der synthetischen Carboxylate. 

Als Tenside vom Sulfonattyp kommen Alkylbenzolsulfonate (Cs-is-Alkyl), Olefinsulfonate, d, h. Gemische aus 
Aiken- und Hydroxyalkansulfonaten sowie Disulfonaten, wie man sie beispielsweise aus Ci2-C| 8 -Monoolefinen 
mit end- oder innenstiindiger Doppelbindung durch Sulfonieren mit gasformigem Schwefeltrioxkl und anschlie- 
Bende alkalische oder saure Hydrolyse der Sulfonierungsprodukte erhfilt, in Betracht Geeignet sind auch die 
Alkansulfonate, die aus Cn-Cu-Alkanen durch Sulfochlorierung oder Sulfoxydation und anschlieBende Hydro- 
lyse bzw. Neutralisation bzw. durch Bisulfitaddition an Olefine erhaltlich sind, sowie die Ester von a-Sulfofett- 
sauren, z. B. die a-sulfonierten Methyl- oder Ethylester der hydrierten Kokos-, Palmkern- oderTalgfettsiiuren. 

Geeignete Tenside vom Sulfattyp sind die Schwefelsauremonoester aus primaren Alkoholcn naturlichen und 
synthetischen Urspmngs, d. h. aus Fettalkoholen, wie z, B. Kokosfettalkoholen, Talgfettalkoholen, Oleylalkohol, 
Lauryl-, Myristyl-, Palmityl- oder StearylalkohoL oder den Cio-CarOxoalkoholen, und dicjenigen sekundaren 
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a t 1 — 6 Mol Ethylenoxid ethoxylierten 
AUcohole dieser *ettenl^ Alkylpheno, s,nd geeignet. 

^eTInSschen Tensiden eingesetzt werderL , 6s , ichent 2o_ 2 50 Ethylenglykolethergruppen und 

Weiterhin sind als rochuomsche T^Ld^S^^^ 
in 100 Propylenglykolethergruppen enthaltenden ^a^rung^ _ Kohlensto fl a tomen m der 

^V^hUdartigen Schauminhibitoren handeh es aich to 

Be. den ^ htte ""Xohlenstoffreste enthaltende Verb.ndungen. G «'f n ^.^„cnlorid mit 2-3 Mol eines 
•■pl^^SKStootrtate d. h. Umseuungsproduk ^J^gjgXS auch propoxate 
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Urn beim Waschen bei Tcmpcraturen unterhaib 80° C, insbesondere im Bereich von 40-60°C cine befriedi- 
gcnde Bleichwirkung zu erreichen, werden bcvorzugt aktivatorhaltige Bleichkomponenten in die Praparate 

eingearbeitet. . . 

Als Aktivatoren fur in Wasser H2O2 liefernde Perverbindungen dienen bestimmte, mit diesem H2O2 organ iscne 
Persauren bildende N-Acyl- bzw. OAcyl-Verbindungen, insbesondere Acetyl , Propionyl- oder Benzoylverbin- 
duneen sowie Kohlensaure- bzw. Pyrokohlensaureester. Brauchbare Verbindungen sind unter anderen: N-di- 
acylierte und N,N'-tetraacylierte Amine wie z. B. N t N,N',N'-Tetraacetyl-methylendiamin bzw. -ethyiendiamin, 
N N-Diacetvlanilin und N,N-Diacetyl-p-toluidin bzw. 1,3-diacylierte Hydantoine, Alkyl-N-sulfonyl-carbonamide, 
z.B N-Methyl-N-mesyl-acetamid, N-Methyl-N-mesyl-benzamid, N-Methyl-N-mesyl-p-nitrobenzamid, und N- 
Methyl-N-mesyl-p-methoxybenzamid, N-acylierte cyclische Hydrazide, acylierte Triazole oder Urazole wie z B. 
Monoacetylmaleinsaurehydrazid, O.N.N-trisubstituierte Hydroxylarnine wie z. B. O-Benzoyl-N N siKJcmyl-hy- 
droxviamin 0-Acetyl-N,N-succinyl-hydroxylamin. O-p-Methoxybeiuoyi-N.N-succinyl-hydroxylainm, O-p-Ni- 
trobenzoyl-N N-succinylhydroxylamin und OXN-Triacetyl-hydroxylamin, N.N^Diacyl-sulfurylamide, wie 2. B. 
N N'-Dimethy]-N,N'-diacetyl-sulfurylamid, und N,N '-Diethyl- N.N'-dipropionyl-sulfuryiamid, Tmcylcyan urate, 
z/b Triacetyl- oder Tribenzoyicyanurat, Carbonsaureanhydride, z. B. Bcnzoesaureanhydrid, m-Chlorbenzoesau- 
reanhydrid, Phthalsaureanhydrid, 4-CWorphthalsaureanhydrid, Zuckerester, wie z.B. Glucosepentaacetat, 
13-DiacyM^-diacyloxy-imidazolidine, beispielsweise die Verbindungen l>DiformyI-4,4-diacetoxy-iinida2oIi. 
din 13-DiacetyM,5-diacetoxy-imidazolidiri, U-DiacetyM^dipropionyloxy-imidazolkfin, acylierte Glykolunle, 
wie z. B Tetrapropionyl-glykoluril oder Diacetyl-dibenzoyl-glykoluril. diacylicrte 2,5-Diketopiperazine, wie z. B. 
1 4-Diacetyl-2,5-diketopiperazin, l,4-Dipropionyl-2,5-diketopiperazin, l ( 4-Dipropionyl-3 f 6-dimethyl-2,5-diketo- 
piperazin Acetylierungs- bzw. Benzoylierungsprodukte von Propylendiharnstoff bzw. 12-Dimethyl-propylendi- 
hamstoff'(2,4 > 6 f 8-Tetraa2a-bicyclo-(3,3,l)-nonan-3J-dion bzw. dessen 9,9-Dimethyldenvat), Natnumsalze der 
p-(Ethoxycarbonyloxy)-benzoesaure und p-(Propoxycarbonyloxy)-benzolsulfonsaure. 

Die Waschmittel konnen als optische Aufheller fur Baumwolle insbesondere Denvate der Diammostilbendi- 
sulfonsaure bzw. deren Alkalimetallsalze enthalten.Geeignet sind z. B. Salze der 4,4'-Bis(2-annino-4-morpholino- 
l3^-triazin-6-yl-amino>-stilben-2,2 / -disuUonsaure oder gleichartig aufgebaute Verbindungen. die anstelle der 
Morpholinogruppe eine DiethanoJaminogruppe, eine Methylaminogruppe oder eine 2-Methoxyethylamino- 
eruDoe traeen. Als Aufheller fur Polyamidfasern komrnen solche vom Typ der 13-Diaryl-2-pyrazoune in Frage, 
beispielsweise die Verbindung 1-(p-Sulfamoylphenyl)-3-(p-chlorphenyl)-2-pyrazolin sowie gleichartig aufgebau- 
te Verbindungen, die anstelle der Sulfamoylgruppe z, B. die Methoxycarbonyl-, 2-Methoxyethoxycarbonyl-., die 
Acetvlamino- oder die Vinylsulfonylgruppe tragen. Brauchbare Polyamidaufheller sind f erner the substituierten 
Aminocumarine, z. B. das 4-Methyl-7-dimethylamino- oder das 4-Methyl-7.diethylarninocumann ; Weiterhin sind 
als Polyamidaufheller die Verbindungen l-(2-Benzimidazolyl)-2-<l-hydro^ und 
l-Ethyl-3-phenyl-7-diethyl-amino-carbostyril brauchbar. Als Aufheller fur Polyester-und Polyamidfasern sind 
die Verbindungen 23-Di-(2-benzoxazolyl)-thiophen,2-(2-Benzoxazolyl)-naphtho[23-b]-thiophen und U2-Di- 
(5-methyl-2-benzoxazolyl)-ethyIcn geeignet Weiterhin konnen Aufheller vom Typ des substituierten 4£ -Di- 
styrilKiiphenyls anwesend sein; z. B. die Verbindung 4,4'-Bis-(4-chlor-3-sulfostyr y l)-diphenyL Auch Gemische der 
voreenannten Aufheller konnen verwendet werden. 

Als wasserlosliche organische Losungsmittel eignen sich die niederen Alkohole, Ethendkoho e -Glykole oder 
Ketone rnit 1-6 Kohlenstoffatomen, wie z, B. Methanol, Ethanol, Propanol, Isopropylalkohol Ethylenglykol, 
Propylengrykol, Diethylenglykol, Methylglykol, Ethylenglykol, Butyiglykol oder Aceton und I Methylethylketon. 

Die Zusammensetzung fertig formulierter, bei Temperaturen im Bereich von etwa 30 bis 100 C wirksamer 
Wasch- und Reinigungsmittel, insbesondere Textilwaschmittel, mit einem Gehalt an erfmdungsgemaBen 
Schichtsilikaten liegt im Bereich folgender allgemeiner Rezeptur: 

Etwa 5 bis etwa 30 Gew.% anionische und/oder nichtionische und/oder zwittenonische I ensioe 

0 bis etwa 60 Gew.% Alumosilikate 

0 bis etwa 30 Gew.°/o Phosphate 

etwa 5 bis etwa 30 Gew.% erfg. Schichtsilikate 

0 bis etwa 5 Gew.% weitere Komplexbildner fur Ca 

Obis etwa 50 Gew.% zur Komplexbildung nicht befahigte Geriistsubstanzen 

0 bis etwa 50 Gew.% Bleichmittel sowie sonstige, meist in geringen Mengen m Textilwaschmitteln vornandene 

^S^und Reinigungsmittel, insbesondere Textilwaschmittel, mit einem Gehalt an errmdungsgernafiem 
SchichSlikat werden nach ublichen Standardverfahren, beispielsweise durch Spruhtrocknung, SprOhkuhlung 
oder Granulation, hergestellL 
Sofem in den Beispielen nichts anderes angegeben ist, bezieht sich die %-Angabe immer aulGew.%. 

Beispiel 1 

616 e Magnesiumsulfatheptahydrat wurden in 2 1 entionisiertem Wasser gelost und unter kraftigem ROhren 
mit 755 g einer NatriumsilikaUosung umgesctzt, die 27 g Si0 2 und 8 g Na,0 in 100 g enth.elt Es b.ldete s.ch eine 
feinteilige Suspension. Dieser Suspension wurde unter weiterem Riihren eine L6sung aus 404 g einer 50%igen 
Natronlauge, 1,5 1 entionisiertem Wasser und 20,2 g Hydrargillit,der63% AkOj enthielt zugegeben 

Die Suspension wurd anschlieBend in einem Rflhrautoklaven innerhalb von 20 mm auf 190°C aufgeheizt und 
4 Std lang bei dieser Temperatur geruhrt Nach Abkuhlcn auf 100°C wurde der Ruhrautoklav entleert und das 
entstandene Schichtsilikat von der Mutterlauge abfiltriert. Der Fiherkuchen wurde mit entionisiertem Wasser 
auf dem Filter so lange gewaschen, bis im Waschwasser kein Sulfat mehr nachgewiesen werden konnte. 
AnschlieBend wurde der Filterkuchen im Umlufttrockenschrank bei etwa 100°C getrocknet 

12 
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» . a« erfindungsgemaBen Produktes 1 ergab folgende Zusammensetzung (in Gew.%): 
und 1,535. 

Beispiel 2 



10 



Tabclle 1 



erfmdungsgemaBes 
Schichtsilikat 



Molverhaltnis im Ansatz 



Kristallphasen 



MgO 



Na 2 0 



AljOi 



Si0 2 



H 2 0 



1.0 
1.0 
1.0 
1.0 



1.35 
1.15 
1.30 
1.40 



0.15 
0.30 
0.05 



1.35 
1.70 
2.00 
1.35 

Beispiel 3 



1 00 Schichtsilikat (mit geringer Kristallinitat) 

1 00 Schichtsilikat und sehr wenig Sodalith 

100 Schichtsilikat und wenig Zeolhh P 

100 Schichtsilikat 



20 



Die Herons weitere, ™£ ^^^ZZ^lff- 

Die Reaktionsdauer ^^^JS^SSowwaBm Produktes 10 wurde em Dnttel des 

aus d ™ Reaktionsgemisch mit dem « teta «^- 

Ben Produkt 9 ersettt .. . h Na2 so 4 -haltigen Filterkuchens ohne Auswa- 

Nach dem Abtrennen der un^trocknet Nach rontgenographischen Untersu- 

Hife erfindungsge^en Produktes 8 ergab folgende Zusam- 

Tabelle2 



erfindungs 
gemaBes 
Schichtsilikat MgO 



Molverhaltnis im Ansatz 



Na 2 0 A1 2 0 3 Si0 2 H 2 0 



5 
6 
7 
8 
9 
10 



1.0 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 



1.4 
1.4 
1.4 
1.4 
1.4 
1.4 



0.05 
0.15 
0.05 
0.05 
0.05 
0.05 



1.5 

1.5 

1.35 

1.5 

1.5 

1.5 



50 
50 
50 
50 
50 
50 



Reaktions- 
dauer 
t(h) 

4 
4 
4 

6.5 
4 
4 



Molverhaltnis im sulfathaltigen, 
gctrockneten Filterkuchen 
MgO Na 2 0 A1 2 0 3 Si0 2 H 2 0 



1.0 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 
1.0 



0.71 
0.80 
0.67 
0.79 
0.79 
0.90 



0.048 
0.148 
0.050 
0.052 
0.048 
0.050 



1.44 
1.44 
1.28 
1.42 
1.45 
1.45 



1.95 
1.86 
1.29 
1.35 
1.51 
1.78 



Na 2 0-Molgehalt im 
sulfaifreieru getrock- 
S0 3 neten Filterkuchen 

0.39 032 

0.38 0.42 

0.37 030 

0.29 032 

0.42 037 

0.56 0.34 



Beispiel 4 



30 



35 



40 



45 



50 



, ReisDiel 3 durcheefiihrt. Die schichtsilikathaltigen Reaktionsgemische werden 

Die Synthesen Produkt 12 enthait - ohne Abuennen 

5 3 TGe^.^e3ungsge!naBes Schichtsilikat; 
44,2 Gew.% NajSOv. 

SSSmh^ZusammenseUungenundReaktionsbedmgungenderAnsaUe. 

Beispiel 5 



55 



60 



13 
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turen eingearbeitet 
Tabcllc 3 



erfindungsgemaGes 
Schichtsilikat 



Molverhaltnis im Ansatz 



Reaktionsbedingungen 



11 
12 

in 13 
14 
15 
16 



MgO 


Na 2 0 


AlA 


SiO : 


H 2 0 


T(°C) 


t(h) 


pH-Wert 


1.0 


1.4 


0.05 


1.5 


50 


180 


4 


12.9 


1.0 


1.4 


0.05 


1.4 


50 


180 


4 


12.7 


1.0 


1.4 


0.05 


1.5 


50 


180 


6.5 


12.9 


1.0 


1.4 


0.05 


1.5 


50 


180 


6i 


12.9 


1.0 


1.35 


0.05 


1.5 


50 


180 


6i 


12.7 


1.0 


1.3 


0.05 


1.5 


50 


180 


6i 


12.6 



Beispiel 6 

Die Synthese des erfindungsgem&Ben lithiumhaltigen Schichtsilikatcs 18 wurde nach dem im Beispiel 1 be- 
schriebenen Verfahren durchgefuhrt. Anstelle des Hydrargillits wurde der Suspension Lithiumcarbonat zuge- 
setzt. Im folgenden ist das Molverhaltnis im Ansatz sowie das Molverhaltnis nach dem Auswaschen und 
Trocknen des Schichtsilikates angegeben. 



MgO 


Na 2 0 


Li 2 0 


SiOj 


H 2 0 


1.0 


\2 


0.04 


1.5 


100 


1.0 


0.15 


0.03 


1.49 


1,0 



JO 



40 



60 



Molverhaltnis im Ansatz 

Molverhaltnis nach dem Auswaschen und Trocknen 

Beispiel 7 

An einigen der zuvor beschriebenen Schichtsilikate sowie an handelsublichen naturlichen Schkrhtsilikaten 
wurden Messungen zur Austauschkapazitat und zum Quellverhalten durchgefuhrt Die Untersuchungen zum 
Quellverhalten sollten am Beispiel von quartaren Ammoniumverbindungen zeigen, ob Tenside in die Schichtsili- 
kate eingelagert werden. Als MaB wurde die Aufweitung des Schichtabstandes bei der Einlagcrung von Cetyldi- 
methylbenzylammoniumionen gewahlt Von den SchichtsUikaten wurden 5%ige waBrige Suspensionen hcrge- 
stellL Die Suspensionen wurden auf 60°C aufgeheizt und unter kraftigem Ruhren mit einer 35%igen Losung von 
Cetyldimethylbenzylammoniumchlorid versetzt Bezogen auf 100 g des lufrtrockenen Schichtsilikates wurden 
0 12 Mole der quartaren Ammoniumverbindung zugegeben. Danach wurde noch 30 Miru bei 60° C gerUhrt. Das 
Schichtsilikat wurde abfiltriert, mit heiBem Wasser sulfatfrei gewaschen und anschlieBend bei 75°Cgetrocknct 
Der Schichtabstand wurde mit rontgenographischen Methoden bestimmt. 



Schichtsilikat 



Ausuuschvermogen (meq/lOOg) Schichtabstand nach Einlagerung (nm) 



<2,0 keine Aufweitung gegeniiber der Na-Form 



3,62 
3,47 



Beispiel 8 

Zur Bestimmung der Gelbildungseigenschaften wurden die sulfatfrei gewaschenen Schichtsilikate in Leitungs- 
wasser mit 16°dH dispergiert Die Gelbildung wurde nach 2 Stunden durch Viskositatsrnessungen nachgewie- 
sen, die an homogenen, nicht abgesetzten Proben vorgenommen wurden. Die Messung erfolgte mit einem 
Brookfield-Viskosimeter mit Helipath-Stand bei 60 Umdrehungen/Minute (T = 20° C). 





Syntheseprodukte: 


67 




1 


45 


5 


57 




6 


100 




7 


67 




8 


67 




9 


75 


50 


10 


54 




Bentonite: 


82 




Dis-Thix-Extra 1 




Bentonit 2 


65 


55 


1 Fa. Schwegmann, Bonn 






2 Fa,Sud-Che_mie,Munchen . . 
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__— — Scnichtsilikat-Cehalt im Gel Viskositat 

SchicWsilikJt ,Gew>o) (mPa-s) 



Svnlhcscproduktc: 
I 

5 

6 

7 

8 

9 
10 
18 

Laponite RD 1 
Laponite RD 1 

Bentonite: 
Dis-Thix-Extra 2 
Bentonit T 3 

i p a , Laporte Ind., London 
J Fa. Schwegmann, Bonn 
3 Siid-Chcmie, Munchen 



10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 
10 

10 
2 

10 
10 



keine Gelbildung 



festes Gel 
40000 



in 



50000 
8 800 



Beispiel 9 



Es wurde eine phosphatfreie, zeolkha.tige Texti.waschmiud-R-p.ur mit folgender Zusammensetzung 
hergestcllt: 

Na-Alkylbenzolsulfonat 9,0% 

Talgfcttalkohol-14EO 2,0% 

Talgfettalkohol-5 EO 2,0% 

gehartete Fisch6l/gehartete Rubol (50:50)- 3,4% 

fettsaure-Na-Salz 3,4% 

Wasserglas 2,5% 

Zeolith4A 35,0% 

Natriumsulfat 13 » 4 ^* 

Dk ^wJchvcrsuche mit den ^ m1 ^ 
durchgefuhrt Die Dosierung de, ' Waschmntd "^^SSdHfflS -5:1) und einem Flottenverhalt- 
bei einer Waschtemperatur von 90° C, emer Wa«erharte Veraschen des Gewebe. Die Ergcbnisse 

^rrrnndungsgemaBen Produkte 8 und 18 werden in Na 2 SO,freiem, trockenem Zustand in diese und die 
folgenden Waschmittelrezepturen emgearbeitet 
Tabelle 4 

Inkrustation nach 25 Waschen 



Zusatz 



Aschc (%) 



— ohnc Zusatz 

10% synth. Hectorit Laponite RD ^ 

10% naturlicher Bentonit Dis-Thix-Extra 

10% erfmdungsgemaBes Produkt 8 

10% erfindungsgemaBes Produkt 18 



4,8 
3,8 
3,8 
3,1 
3,1 



1 Fa. Laporte Ind.. England 
: Fa. Schwegmann, Bonn 



Beispiel 10 

Zwei Waschmittel der nachfolgenden Zusammensetzungen wurden hergestellt: 



30 



35 



40 



43 



30 



55 



65 



15 
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Rezepturbesiandteil (%) Waschmitiel 10-1 10-2 



Na-Alkylbenzolsulfonat 4,0 4,0 

Na-Talgfetialkoholsulfat 4,0 4,0 

Ci6-22-Fcttsaure-Na-Salz 0,8 0,8 

Talgfettalkohol-5EO 0,8 0,8 

C M -i5-Oxoalkohol-7EO 3,6 3,6 

Zeolith4A 25,0 25,0 

Laponitc RD 10,0 

erfindungsgcmaOcs Schichtsilikat 8 - 10,0 

Natriumsilikat 2,75 2,7! 

Magnesiumsilikat 0,7 0,7 

Na-HEDP* 0,8 0,8 

Na-Carbonat 4,0 4,0 

CarboxymethylVMethylcellulose 0,8 0,8 

Natriumperborat-tetrahydrat 23,5 23,5 

Paraflln-Schauminhibitor + + 

Enzym + + 
Wasser/Saize ad 100% 



* Hydroxyethan-U-diphosphonsaure 

Mitdiesen Waschmitteln wurde unter folgenden Bedingungen gewaschen: 
Haushaltstrommelwaschmaschine Siemens Siwamat 570 
2-Laugen-Kochwaschprogramm (90° C) 
3,5 kg Beladung inkl.Testgewebe 

1 mit Staub/Hautfett angeschmutztes Baumwolistrangchen (15 g) 
16°dH-Stadtwasser 

2 x 125gWaschmittel 
insgesamt25 Wasch-ZTrocknungscyden 

Nachfolgend sind die Aschegehalte in Prozent von mitgewaschenen Bleichnessel-Geweben nacn 5 bzw. 25 
Waschen angegeben: 

% Asche 10-1 10£_ 

nach 5 Waschen 0,6 0,3 

nach 25 Waschen U8 0,6 

Waschmittel 10-2 mit dem erfindungsgemaBen Schichtsilikat fuhrt zu deutlich geringeren Aschegehahen als 
WaschmhteMO-lmitLaponiteRD. 

Die Remissionswerte an mitgewaschener Frottierware zeigen fur Waschmittel 10-2 eine deutlich genngere 
Vergrauungstendenz: 

%R (Frottierware) 10-3 10-2 

nach 25 Waschen 77,7 81,3 



Beispiel 1 1 

Die Versuche zur Primarwaschkraft wurden in einem Launderometer unter folgenden Bedingungen durchge- 
fuhrt: 

Rezeptur und Dosierung: 
ZeoIith4A 2,0 g/1 
Schichtsilikat 1,0 g/1 

Tensid 0,5 g/i (Na-Alkylbenzolsulfonat oderCu- is- Fettalkohol + 5EO) 

Temperatur:90°C 

Waschzeit:30 min. 

Wasserharte: 16°dH(Ca : Mg - 5 : 1) 

Anschmutzung: Staubhautfett auf Polyester-Baumwollgewebe 

(veredelt) 

Die Waschkraft wurde durch Messung der Remissionswerte nach dem WaschprozeD ermittelt Die Ergebnisse 
der Versuche sind in der Tabellc5 zusammengestellt Es ist jeweils die Differenz der Remissionswerte aus 
Waschversuchen in Gegenwart und Abwesenheit der Schichtsilikate angegeben. Es zeigt sich, daB sich die 
erfindungsgemaBen Schichtsilikattypen 8 und 18 vor allem in Gegenwart von nichtionischen Tensiden deutlich 
gQnstiger verhalten. 
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-2,5 
-U 



Tabelle5: 

Primarwaschkraft in Gegenwarl von Schichtsilikaten 

5- Sslto n (mit Schichtsilika tzusatz) - Remiss.on (ohne Sch.chts.hkat) 

" Rem.ssionsw e rteJ(%) C,,.,,-F«tallcohol 

Schichtsilikat Na-Alkyl benzolsulfonat + sbu 

" — 9 7 

synth. Hectorit Laponite RD + n » 9 _ ^ 

naturlicherBentonit(BentonitT) + 3 * 3 

erfindungsgemafles Schichtsilikat 1 8 + 12 * 4 

erfmdungsgemaBes Schichtsilikat 8 + ^ 

Beispiel 12 

Die Versuche zur Primanvaschkraft wurden in einem Lauderometer unter folgenden Bedingungen durchge- 
ftihrt: 

Rezeptur und Dosicrung: 
Zeolith4A 2,0 g/1 

<^hichtsilikatbezogenauf Aktivsubstanz 1,0 g/l 

S3 0*S(C JUettalkohol + 5EO oder CM„ 5 -Oxalkohol + 7EO) 

Temperatur: 60° C 

Waschzeit: 30min. 

Wasserharte: 16° dH (Ca : Mg - 5 : 1) 

Anschmutzungen: SH-B Staubhautfett auf Baumwolle 

SH-BV Staubhautfett aus Baumwolle (veredelt) 

SH-PBV Staubhautfett auf Polyester- Baumwolle (veredelt) 

SW D £a.s^ 

frodukt 11: 14,8 Gew.% Schichtsilikat; 123 Gew.% Na^O, 

Produkt 1 3- 122 Gew.% Schichtsilikat; 103 Gew.% NajSO, w , nm7 , fl ermitt elt Die Ergebnisse 

"S&Sik&l wurde durch Me»ung der ^^^^^g^SSSSmin. aus 
der Versuche sind in der Tabelle 6 zusammeng^tellt "gg^«JJ In Gegenwa rt der beiden 
SSSSff^^ »Up-*S Schichtsi.ikate an 

unterschiedlichen Anschmutzungen. ...... 

Tabelle 6: 

Schichtsilikat Tcnsid 

synth. Hectorit Laponite RD C„_ 18 -Fettalkohol + 5 EC 

naturlicher Bentonit (Bentonit T) 
erfindungsgemaBes Schichtsilikat 8 
erfindungsgemaBes Schichtsilikat 11 
erfindungsgemaBes SchichtsUikat 12 
erfindungsgemaBes Schichtsilikat 13 

synth. Hectorit Laponite RD C„„5-Oxoalkohol + 7 EC 

naturlicher Bentonit (Bentonit T) 
erfindungsgemaBes Schichtsilikat 8 
erfindungsgemaBes SchichtsUikat 11 
erfindungsgemaBes Schichtsilikat 12 
erfindungsgemaBes SchichtsUikat 13 

Beispiel 13 

Die folgenden Waschmitte) wurden hergestellt: 

17 



Remissionswerte A (%) 
SH-B SH-BW 


SH-PBV 


SW-B 


-10,8 


-10,9 


- 5,0 


-7,7 


- 3,8 


- 1,9 


+ 6,6 


-0,9 


+ 1,0 


+ 0,9 


+ 73 


+ 13 


+ 2,3 


+ 3,7 


+ 6,6 


+ 3,6 


+ 1,7 


- 0,1 


+ 4,6 


+ 13 


+ 2^ 


+ 5,2 


+ 6,0 


+ 3,4 


- 0,1 


- 6,7 


- 8,4 


-7,0 


+ 2,9 


- 2,3 


+ 0,9 


-0,8 


+ 4,0 


+ 2,8 


+ 3,5 


+ 1,8 


+ 3,7 


+ 9,3 


+ 7,2 


+ 4,0 


+ 3.7 


+ 3,4 


+ 4,9 


+ 0,4 


+ 2,8 


+ 8,2 


+ 6,4 


+ 2,1 
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Rezepturbestandteil (%) wascnminei 


13-1 


13-2 


13-3 


13-4 


13-5 


Na-Altylberizolsulfonat 


8,0 


8,0 


8,0 


8,0 


8,0 


Talgfettalkohol-5E0 


2,4 


2,4 


2,4 


2,4 


2,4 


Talgfettalkohol-14E0 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


Oieyl-Cetylalkohol-5,9 EO 


1,5 


U 


1,5 


1,5 


1.5 


C] 6 -22-Fettsiaure-Na-SaIz 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 


Zeolith4A 


25,0 


25,0 


25,0 


25,0 


25,0 


erfindungsgemaBes Schichtsilikai 8 


- 


10,0 


- 






erfindungsgemaBes Schichtsilikat 17 1 


- 


- 


10,0 2 


- 

10,0 


- 


Laponite RD 


- 


- 


- 


- 

10,0 


Dis-Thix-Extra 


- 


- 


- 


- 


Natriumsilikat 


3,0 


3,0 


3,0 


3,0 


3,0 


Natriumcarbonat 


5,0 


5,0 


5,0 


5,0 


5,0 


CarboxymethyWMethylcellulose 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 


Natriumperborat-tetrahydrat 


22,5 


22,5 


22,5 


215 


22,5 


SDicon-Schauminhibitor 


+ 


+ 


+ 


+ 


+ 


Natriumsulfat 


21,0 


11,0 


11,0 3 


11,0 


11,0 



Wasser/Salze ad 100% 

1 Das erfmdungsgemaBe Schichtsilikat 17 wird als getrocknete Suspension eingesetzt, die 50 Gew.Jfc Schichtsilikat und 
50 Gew.4fcNa 2 S0 4 enthalt. 

2 bezogenauf Aktivsubstanz . 

3 10 Gew.-% werdcn durch das erfindungsgemafie Schichtsilikat in die Waschmittelrczeptur eingebracht 

Mit diesen Waschmitteln wurde unter folgenden Bedingungen Bleichnessel-Gewebe 25 mal gewaschen: 
Launderometer (10 Stahlkugeln) 
Flottc 1 : 12 (8,4 g Gewebe/100 ml) 
30 Min. Waschzeit inkL Aufheizen auf 90 a C 
21°dH-Wasser(Ca:Mg - 5 : l)im Waschgang 
16°dH-Wasser(Ca:Mg - 5 : 1) in vier Spfllgangen 
Waschmittel 7 g/I 

Nach 25 WaschVSpuicyden wurde verascht: 



% Asche 

nach 25 Waschen 



13-1 
1,7 



13-2 
0,8 



13-3 
0,8 



13-4 



13-5 
1,1 



Waschmittel 13-2 und 13-2 mit erfindungsgemaBem Schichtsilikat zeigen eine starke lnkrustationsverringerung, 

Beispiel 14 

Die folgenden Waschmittel wurden hergestellt: 



Tabelle 14 



Rezepturbestandteil(%) Waschmittel 


14-1 


14-2 


14-3 


14-4 


Na-Alkylbenzolsulfonat 


8,0 


8,0 


8,0 


8,0 


Talgfettalkohol-5EO 


2,4 


2,4 


2,4 


2,4 


Talgfettalkohol-14EO 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


Oleyl-Cetylalkohol-5,9EO 




1,5 


W 


1,5 


Q(H22-Fettsaure-Na-Salz 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 


Zeolith 4A 


25,0 


25,0 


25,0 


25,0 


erfindungsgemaBes Schichtsilikat 8 




10,0 




10,0 


Sokalan CP 5 1 


2,0 


2,0 
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14-1 


14-2 


14-3 


14-4 


- 


- 


0,5 


0,5 


3,0 


3,0 


3,0 


3,0 


5,0 


5,0 


5,0 


5,0 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 


22,5 


22,5 


22,5 


22,5 


+ 


+ 


+ 


+ 


13,0 


3,0 


14,5 


4,5 



(Fortsetzung) _ 

RezepturbesUndteilW Waschmittel _ 

Na-EDTMP 2 
Natriumsilikat 
Natriumcarbonat 
CarboxymcthylVMethylcellulose 

Natriumperborat-tetrahydrat 
Silicon-Schauminhibitor 

Natriumsulfat 
Wasser/Salzeadl00% 
■ HanddsproduttdcrBASF^ 

• , nl »i^n P « P lGewebe25malunterdenbeiAnwendungsbeispiell3beschrie- 

14-1 14-2 

%Asche 19 0>8 

nach 25 Waschen 

u ' * \ a 1 and 14-4 is. <hs .rital wm«S< ScWchBiBkM in Oefmn 

Beispiel 15 

Die folgendea phosphathaltigen Waschmittel warden hergestellt: 
Tabelle 15 „ 



10 



14-3 
1,6 



14-4 

0,5 



p ^pturhestandteil (%) Waschmittel 
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35 



Na-Alkylbenzolsulfonat 
Talgfettalkotaol-5EO 
Talgfettalkobol-14EO 
Oleyl-Cetylalkohol-5,9 EO 
Ci6-22-Fettsaure-Na-Salz 
erfindungsgemaBes Schichtsilikai 8 

Laponite RD 
Dis-Thix-Extra 
Natriumtripolyphosphat 

Natriumsilikat 

CarboxymethylVMethylceUulose 
Natriumperborat-tetrahydrat 
Silicon-Schauminhibitor 
Natriumsulfat 
Wasser ad 100% 

Uunderometer(lOStahlkugeln) 
Flottel : 12(8,4 gGewcbe/100 ml) 
30Min.Waschzeitinkl.Aufhenenauf90 C 

16°dH-Wasscr(Ca : Mg - 5 : 1) 

15-2 mit dem erfindungsgemaflen Schichtsilikat Liefer. gegenOber den Waschn.i«e.n 15-3 
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15-1 


15-2 


15-3 


15-4 


8,0 


8,0 


8,0 


8,0 


2,4 


2,4 


2,4 


2,4 


0,5 


0,5 


0,5 


0,5 


1,5 


1,5 


1,5 


1,5 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 




15,0 










15,0 










15,0 


24,0 


24,0 


24,0 


24,0 


3,0 


3,0 


3,0 


3,0 


0,8 


0,8 


0,8 


0,8 


22,5 


22,5 


22,5 


22,5 


+ 


+ 


+ 




21,0 


6,0 


6,0 


6,0 



40 



45 



50 



55 



60 



35 26 405 



und 15-4 die eindeutig bcssercn Rcsultate, z. B.: 



% Remission 



15-1 



15-2 



15-3 



15-4 



LSD-Wcrt 
90%Sicherheit) 



Staub-Hautfett (auf veredelter Polyester/Baumwolle) 63,7 
Staub-Hautfett (auf veredelter Baumwolle) 46,2 
Rotwein (auf Baumwolle) 69,4 



63,7 
49,0 
70,5 



43,5 



69,2 



57,0 



60,3 
43,6 
69,4 



0,8 
0,3 



Mit den gleichen Waschmitteln wurde in einem Modellversuch der EinfluB auf die Aschebildung nach 25 
Waschen unter folgenden Bedingungen untersucht: 
800 ml-Becherglas 

Flottel : 10(Baumwollstrangchen,Bleichnessel) 
21°dH-Wasser(Ca : Mg - 5 : 1) 
Waschzeit: 15Miabei95°C 
Waschmittel: 7 g/1 
3 x Spiilen nach jedem Waschen 
25 Wasch-/Spulcyclen 
Die Bestimmung der Bleichnessel-Aschegehaite nach 25 Waschen ergab folgende Werte: 

%Asche 15-1 15-2 15-3 15-4 

nach 25 Waschen 7,7 5,6 6,5 7,2 

Waschmittel 15-2, das das erfindungsgemaik Schichtsiiikat enthalt, zeigt demnach den gunstigsten inkrusta 
tionsinhibierenden EinfluB. 
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